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(g) Verfahren zum Reinigen von Essigsaure 

@ Beschr{0b«n wird V«rfahfBn xum Reinlgon von Sgaifl- 
sdura durch BnfQhfBn einar waSrigen Easigmrevorratslo* 
sung einer EssigsaurBkonzentratton von 10-S) Gew.-% in 
ana Extraktkinsvorrichtung; Zufuhren alnas Extntdionsme- 
duims mit tsopropyiacetat in ern«r Gewte h timengs entspm- 
ehand dam 0^ bis 3i0fBohen der Manga an Qn dar 
ExtraktfonsvoiTichtung) befbidlichar Vomtsloaimg luf aina 
Art und Waisa^ daS das Bctrakdonsmadiiun n>it dar Vorrats- 
UVsung in BanShrung gaiangt; Extr^tiaren dar Esalo^ure in 
das ExtralctfonsCTadhim; Abtrennan das assigsfiurah^gan 
ExtTBktkmsmetflums vom Extraktion&Odcstand; Zumhran 
das asalgaflurahamgan ExtraktsoAsmadhims zu alnsr OestU- 
Utkmsaiula fOr aina awotrepe OastOJadon; Abdasti OIaran 
das In dam Extrakdonsmacflum anthaitenan Is^ropytocatats 
am oberan Enda dar DastiDatioosa4uJa fur <fie azaotropa 
- Dastmsdon dureh axaotropa Oastillation mit Waaser; Koo- 

(danaiaran ainas Dastfllata vom obaian Enda dar Dastila- 
donaaiuia fOr dia azaotropa OasdlMon sir Auftalhing daa 
Dasdllata in aina wasaararmab an laopropylaoatat reiaha 
Phaaa und aina waasarreicha Phasa; Rflokfuhran min dastan a 
ainas Tafia dar wasaararman Phasa In dJa Exiralcflonsvofneh- 
tung sis Extrakdonsmedum und Ruckgawinnan dar auf 
diaaa Waisa antvvtoerlan und garalnlgtan EssfgaSum vom 
Bodamafl bzw. untaran Enda dar DastiDadonasaula fOr afaia 
ai a ot ropa Daatfllation. 


Ul 

Q 


Ma folgatsMtofi Angaban mbtd dan vom Anmotdar aioooraichtefi UntoHaaaa antnomman 

8UNDESDRUCKEREI (Q.87 702014/433 


20/25 


DE 196 10 356 Al 

BcsclxrcibiiDg 

Dfe voriiegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum Reinigen von EssigsAure, bd wdchem gereinigte 
Rgjgsfiurg ans dncr Vorratzldsung nut hohem WbicDiigsgrad bd genngereni Energieverbraiich gewoxmcn winL 
5 ObCdierwcise bekaxmtea Verfahren zur Hcretellimg von EssigsSnre im groihechnisxdiezi MaSstab izmfas- 

sea das Fermeatatioiuvcrfahrai, das Verfahren zur Carboziyiierang von Methanol durch Reaktton in einem 
homogenen FIQssigphasensystein enter Verwendung von Rhocfiom und Jod ab Katalysatoren^ das Verfahren zor 
Oxidation eines Kohienwa^entofls (Botan, N^htha u. dgl) dorch Umsetzung in emem heterogenen Festpha- 
8eosy¥t8m tmter Verwendnng eines ans emer in oigamscfaen LSsnngsniitteb loslidien Sahverinndung bestehen- 

10 den Katalysators (Mangannflphthfniflt Cobaltnaphtfaenal Nickehiaphtfafinat n. dgL\ das zwmtirfigg Efhyi<» f>f>y i, 
dationsverfafarcn, bd weldbem Etbylen onter Bildung von Acetalddyd und anscUiefiend der gebfidete Acetal- 
dcfayd in einem homogenen Flflssiashasensystem tmter Verwendnng von Manganaoetat oder eines Gemiscfas 
an$ Manganaoetat, Knpfoacetat imd Cobahacetat nnter BOdung von Essigsfinre ozidtert werden, tmd ein 
Veifihim. bd wddiem Btbylen mit Sanemoff in der Gasphase ndt Hilf e von mctalhscfasn Pall&ifittm und emer 

15 Heteropolypfaosphorsaure Haninkaulysatoren tnngesetzt wird (JP-A-7-89896 (der Ausdmck bedeu- 
tet ^aer and im f olgenden "trngeprltfte japanische PatentverOffentlidmng^ 

Bd jedem dieser Verfahren flOt Es^gsiure in Form dncr wfiBrigen liteung an. Zur Gewimumg von wasser- 
frder mid geemigter EssigsSnre muB folglich ans dieser wftfirigen Losmtg das Wasser so preisgQDstig 
oBgfich CTtf emt werdeni 

20 Zor indostrieflen Gewimmng gereinigter Esag^ure aus einer wSfirigen Ess^gsiarelSsaiig bedieot ™n sich 
ilblidierweise einer DesdUatioiLZor Abtrenmnigyon Wasser ans Essigsftnre nadi einem Qblidiea Pgg tfiigtMm . 
verfahren bcnfitigt man jedodi dne Destillatfonssgqle imt dner groBen Zah! vdq BOden (d L 70 oder mefar)^ da 
der SuDd^Mmkt von Essig^tire (1173^0 unter Atmospharendnidt) nahe an deogenigen von Waner tiegt 
DarOber hinaus mnB vom Saokidaypf eine groBe Menge Wasser, das dne hohe Vcrdanqif migs^i^rme aufweist, 

2s abdestBliert wtrden. Dazn benfltigt man dne groBdimendoniprte Anlage mid vid Eneigie. Wegen der geringen 
refativCT PlOditi^crit von Wasser/Essjgsinre ist cs femcr erfbrderfidi. am S»i rfenkopf fOr dne groBe RQdcfluB- 
fate zn soigea Dadmrdi wird der Wirknngsgrad des Verfahreos gesenkt 

Es gibt bcreits die versdiiedensten VorschlSgt znr LQsimg (fieser Sdiwierigketten. So ist bdspielswdse ein 
VeiUiren bdcamit, bd weldiem eine waBrjge EssigsSnreldrang (im fblgenden als "VonatslOsmig* bezeicfanet) 

30 CTsammm mit einem azeotropen Mittel mit der FSh^gkeit zur Kldong eines Azeotrops mit Wasser azeotrop 
destOfiert wird. Anf diese Weise wmden das Mhmnalazeotrop ans Wasser und dem azeotropen Mittd am 
S gntenk opf abdestilliert and die so aufkonzentrierte Essigsfinre am Sin le n bo den gewonnen (vgL JP-&43"16865^ 
JB^-B-fil-awi iL dgU der Ansdradc TP>B* bedectet luer ond im folgenden "gqarOfte japamscfae PatentverBffent- 
fidmoO- Obwohl dieses Verfahren daiungehend von Vortdl ist, daB sidi die RliekfluBrate am S&ulenkopf 

3$ senken und somit die zum AbdesttOieren des Wassers erforderDcfae Energie verriogem Iassen» mufi wie bd 
fibSdien DestiDaiionsverfBhren immer nodi eine groBe Menge Wasser vom Desdllationskopf abdestiUiert 
wcfdeiL Somit erreidit mankcinc aosreidtende &iergiednsparung. 

Ab weiteres Verfahren nebea der azeotropen Destfllation ist das Bztraktionsver&hren Mt^rm* Bd dxesem 
Verfalnien bediem man sidi im allgememra eines wassenm^^ 

40 tonJ afaiBmittdmitderVwTatrigfennginKontakt 

<finms zn CXtrahiepen mid dam dia Etngaanrg mm lim E»tr«lct hwgpwlOTrgiBg nf Hi.«ffHptiiiym Wf g? almitrfp- 

Den und zn rdmgen. Em bedeotendcr Faktor (fieses Efiraktkmsverfahrens ist & Wahl does geeigneten 
Bstraledonsmediums mit Ideinem VerteSsngskoeffizicnten mtt Wasser tmd einer any i ^ifhfw^yt* Fahigkeit zor 
AnflOsnng von EssigsSur& 

45 BrTHg i iri i der Wahl eines geeigneten Lasungsmittds wnrd en i a hh ddic Vorsdilflge gemadit D iese Voraddfl- 

ae ridcn anf l i ftmngmilt td mit Kodgmnktm fiber den^eniggn vgm Esrig^nri* tmd mtf MimiphpmAm T Jvan}^ 

irennOgen fOr Essigsfture ab, da LQsungsmittd mit hdlieren Kodipunkten im aDgemeinen einen geringum 
VertdfanigskoefiBzientcn mit Wasser anfweisen. Gem^ der JP*A-^2S949 wird Essigsfinre beisfnelswdse ans 
dncr Vorratddsnng mit H3fe ernes hodisedenden LSsnngsmittels, das dn aliphatisdies Q-Keton als Hanpt- 

so kDflqK»ientemnfafit,extrahiert hfatdidemAbstrippendesindemBztt^ 

ans dem liochsifdmden Ldsungsouttd dmrh Destination abgetrennt GemiB der JP-B-59-35373 crfolgt die 
Bztraktion onter Verwendnng eines tertifiren Amins mit einem Kodipunkt tlber demjenigen von Esags&nre 
TfflaiTnnirn nut einem sanerstofflialtigen organisdien Ldsnngsmitteiy dcssgn Kodipnnkt ebenfaBs tlber den^eni- 
gen der Essigsfinre iiegt I>er Extrakt wfaxl anf destifiativem Weg entwisserL Danadti wird das entwfisserte 

55 Gcmi8dieiiiemdest3EertnmifieEs&gsfiureznfiefenLGeniSBderP-B-60-16^^ 

Amid ds Estraktionsmetfium verwend^ Die Essigsfinre wird ans dem Esctrakt durdi Destination ^ l^gf r i^ w mtL 
OemfiB der US-A-i 143 066 wird ah hodisiedendes Ldsongsmittei mit der IWgkeit znr seiektivcQ Eztraktion 
von Essi g sfinr e Trioctylphosphinozid verwende t 
Bs ffbt femer bekamxte Verfahren, bd denen em Oenusdi ans ff^ngni niedngsiedenden T iftinjogsinittel mit 

60 einem hndisieden den L&sungsmittd als Eztraktionsmedram verwendet wird GcmfiB da- JP-B-1-38Q95 wird 
bdspielswdse ein LSsnngsmittelgemisdi aus Etfayiacetat nnd Dnsobotylketon verwendet Gemftfi der US- 
A»2 175 879 erfolgen die Eztraktion nnd die azeotrope Destination ^ddizdtig. Bd diesem Verfahren wird etne 
Vorratrfflwmg in zwdTeile getdh.EinTetI\nrd mit einem nifririgsiffdenden L5songsmittd eztrahiert, wfihrend 
der andcre Tdl onter Verwendung eines azeotropen Mittels, wie Bntylaoetat* einer azeotropen Destination 

65 tmterwoif en wird. Durdi die Mcfa rfadiaiinn iil n i ng der Koodaaatio usw a i me des Gases am Sfinlenkopf fijr die 
nzecMrope DestiUation wird das nied^gsiedende LSsnngsnnttd im Bs»rakt nnter Bnei9ednsparung fiber eine 
Destination aus der Essigsfinre tud^;ewonnca. 
Wenn ab Bitniktionsniecfinm bd den BztraktionsverfBhren oder den ExtraktionWazeotrope DestBlatians- 
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Vcrfahren dcr bcschricbcocn Art ein hodniffdendes LSsungsmittc! vcrwcndct wird, wird zwar cfie in £e in die 
Phase des Extraktionamediums aufgcnommcne Wasscnncnge im aflgemcinen venmndert cs smia joJoch aoch 
der Vcrteflongskocffaicirt mit Eswgsaare. Demzufolgc soihc das Extr a k t ionsme m ni m groBer Mage 232m 
irm«rr gdangcn. Dies bedingt wicdennn cine VcrgrtBenmg der Anlagc In der nacfafblgenden Stnfe der 
Abtrenimng dcr Bssigsaurc aus dcm Extraktioosmed^ 

Esagsaur^ die cine refetiv groBc l&teme Vcrdampfungswfimc bcsitzt, abdestillicrt wtrdcn. Dies fOhrt za einer 
BrhSliang dcr Energickosten. Erfolgt diese Abtrenaong fiber cine minimalazcotrope Destination mit Wasser, 
besitztdasBxtraktionsmcifiumcincn Kocfapimkt fiber dcmicnigcn dcr EsagsauitSomltDegtih^ 
trope DestfflaliotBtemp«atnr nahe am Kochpunkt der Essigsaure. Fblgiich bereitct m diesem Falle <fie Gcwin- 
nungvonhodireincrEssigsanrcinhohcrAnsbetatcSchwie ^ . ^ ^ r* 

Dffi VeAhren, bd dem ein Gcniiscfa ans medrigsiedendem LSamgsmittcl und bochsicdcndcm Losragsmittci 
als Ertraktionfimcdiam verwendet wird, ist vortcilhaftcr als das Icdi^idi mit eincm medrigsiedcnden L5smigs- 
ndttd aibcitcndc Vexfafarcn. In OTtcrcm Falie wird jcdoch cine groBe Mcnge Wasser in <fie Phase des Extrak- 
t^T«p.fetft« flfifgwifimmgL Dadiirch wird die azcotrope Destillation beiastet In diCMi Falle mafi femer das 
^^-iAmA. LasungsmittdiDf destillativem Wege von dcr Essigstoc abgctrennt warden. Somit ist dieses 
Ver&farenaus Grfindendes Ener^evcrbratzcfas mditimmer vofi Vorte^ 

I& wfi^cnde Erfindui^ wnrde vor dem ffintei^rund der gescfaildertw 

PSwf* Af tfgahft fter vorfiegenden Erfindnny ist die ScfaafFcng einea Verf ahrens nan Reinigen von Essigsanre^ bei 
wehten gereinigtc Essigsanre wirksam aus einer Vorratslflsung bei vermindcrtcm Encrgieverbraucii gewon- 

naiw0tleniam&. , 
Gtgenstand der vor!ifgf^<^ prfinHtmg «t nomit gin Verfahren zcm Rdnigen von Essigsaure dmrh 

(1) EinbringBn einer waBrigen Essigsaurevorratsl6sung oner EssigsaurdcDnzentiation von 10-50 Gew.-% 
in cine EztraktionsvorTichtnng; ^ 

(2) Zospdsen cincs Ertraktionsmediums, das Isopropylacetat cnthSlt, in emer Gewicntsmenge entspredtena 
dem Og5-bis SfttsdiQn der Mcnge an (in dcr Extrakdonsvorrotenng) bcfindfidier Vorratsiasung anf doe Art 
und Wdsc, dafi das Extraktioosmedium znit der VorratslOssng in BerOhrung gelangt; 

(3) Eztrahieren der EssigsSnre in das Extraktionsmcdism; 

(4) Abtrennen des essigsanrehaltigen ExtralrtionsmcdiTinis vom Extraktionsrflckstand; 

(5) Enspeisen des essigsaurdialtigen Ertraktionsmediunis in cine DestsDatkuissauie ffir einc azeotrc^ 

Dest2Iat2on; r>— a 

(6) Abdesta&eren des in dwn Extraktionsmedimn cnthaltenen Isopropyiacetats am obercnEnde dcr Desta- 
latkmssadc ffir azeotropc Destillation durch azeotropc Destination mit Wasser, 

(7) Kondensicren dnes DestiDats vom obcren Bnde der DestiUationssaule fOr die azeotropc Destination zur 
Auftdfamg des DestiUats in einc wasscrarmc, an Isopropjdacctat rcfche Phase nnd einc wasserreida Phase ; 
(g) ROckfohren nrindesteas cincs Teib dcr wasscrarmcn Phase m cfie Extraktionsvorriditimg ais Extrak- 
tionsmccfimn mui , 
(9) Gcwimicn der anf diese Weisc entwassertox und gcreinigtcn EssigsSure vom Boden bzw. unleren Ende 
der Dcstfllatfonsaaalcfifr due a z eotr o pc Destfflatlon- 

Bd dncr bcvorzugten Ausffifarungsf orm des crfindongsgemaBcn Essigsaorerdnigongsverfahrcns wwden dcr 
ExtraktkmsrQckstand and pn^yn**^ dn Tdl der wasscrrddien Phase einer Gewinixang8-/DestinatioD»^auic 
zugcflJhrt, das im Extraktionsrest cnthaltcne Iss^rop^aoetat und die wassmekiie Kiasc dncr azeotropen 
Destinatk>n mit Wasser unte r worfen , dn am obercn Ende brw, Kopf der GewinmmgsVDcstiDations-Saulc 
abdestiffiercndes Destfllat zar AufteSnng in cine wasscrarmc, an Isopropylacetat rrichc Phase und emc wasscr- 
renlie Phase kondendert, mindcstens dn Tdl der wasserannen Phase ans dem System ausgetragen nnd am 
^mtr^ Biirigtiteil der GCTfamimps-ZDestinatkMis-^anie dn Ab wasser ausgctragen. 

Bft dfT gf y^^Me rten bevoraigtcn AtafPhmngsform der vorfiegenden Erfindung werdcn wdterh m vorzugs- 
wtse die SIS dem System ausgetragenewasseranne Phase zosammen mit Essigsinre m dnen Veie8temQgsr&- 
aktOT dngefOhrt uoddnrdiH^irolysc von Isopropylacetat gcbUdeter IsopropylaDcohol inktztHch anfgc£ange- 
nes Isopvopyiacetat umgewandeit 

Bd einer weitcren bevorzngten Ansffifanmgsform des Verfahrens zur Reinigung von Essigsanre gemafi der 
voifiegCDdm Brfindnng, werden der ExtraktionsrOdcstand in dne Gewinmmgssaule ffk Extr a Vtionsm edigm 
f ingffspHsl qn vtmi Kffp* i^r* /^« mm " g«^"'^ ^« P^tmktlQMmfidinm abdestmiertes DestiOat zu dcr 

^^ Is^ ^tl^i^i!!^^ ist es des wdtercn bevorzugt, dafi die von dem kondensiertcn 

Deitaiat vom KcHrf der DestiDationtsaute eme azeotropc Destmatkm abg^^ 

Striper cingespdat win]» em vom Kopf des Strippes afadestiiSeM 

a ff TO t rop ff PflrfilM*"" mrflefegfciahrt ucd Wasscr vom Bo de u d e s Strippers entf erat wad, 

Kflize Beidirenxmgder 22ddmnngen 

Fig. 1 ist ein FlieBbiM zur Vcransdiauficfaung dncr AusfCOir^^ 

Fi|^ 2 Bt dn FIleBbiM zur Veransdianiidnmg dncr anderea AnafOhnfflgsfi^^ 

TTntJir tw^g n^ h»n#> wtrf ffift PigHT wird im folycndcn dne AnrfOhrungsform der vorfiegenden Erfindung naher 
eriantert Die vorliegendc Erfindung ist jcdodi wbx aof diese AoifQbrsngsfonn facs chrtnkt 

Fig. 1 zeigt in dnem Ffiefibild cine AnsfOfarnngsform der vorUegenden Erfi^^ 
hiif^ ^ tt ^ Voniditnng um^t — grab gesagt — dne fictrakdonsvorriditnng Z dne Saiile 6 zur azeotn^en 
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Destjllatioi], eine GewinmuigsVDestiiiatioos-S&ale 20 and einen folgnxden ganz emfach als "Reaktor* 
bezddmeten) Verestemngsreaktor 32. Die Eztrakdonsvomchtting 2 besteht aus oner Flfissigkehs/Flfissigkeits- 
Gegenstras-ErtraldJonsvorrkfatDngrnhBd^^ I^eSaule6fQrdieazeotropeDestiIIstionimddieGev^^ 
/DectSlatioDSnSftple 20 sttflra Destniatioosvarncfatnngen dar, von denen jede mit emem Kflhler 8 bzw. 22 and 

$ dner DekanlteftSlllrichtimg 9 haw. 23 am fanltwbftpf md mm Rghftilgr 16 hrar. ^ nm ^Hftf tmdffl MPCPtat- 
tetttt 

GonAB FSg. 1 wird cine VorratslGsmig I mit 10— 50Gew.-% Essig^nre zonacbst in die Nachbarschaft des 
Sftrienko pfes der Extraktionsvorricfatiisg 2 etngefuhrt In die Nachbarschaft des S&olenbodeos der Eztxaktbns- 
▼orriditimg wird fiber eine Leitosg 3 ein Isopropylacetat ab Haiiptkompongnte entlialtendes Eztraioionsnied- 
10 tm zngefOhrt Die Gewicfatsmeoge des zagefOfarten laoprop^acetats retcht vom 0^ bis 3/)£Bdien der Menge 
dcT VoiratsiOsung. Es ist nicht erforderiicfa, daS das Eztraktionnmedium sus reinem Isopmpylacetat besteht £s 
rddit ans, daB es }sopropy\sjcct3t ah HanptlcDmpozieate enliiAlt Somit kann es z. B. aus der wasserarmen Phase 
ans ciner Kaimner 11 der crsten Delouitxereinricfatung 9 bestehen. 

In der Eztrakdansvorridming 2 gdlangt (fie fiOssige VorratsIOsimg 1 im Gegenstrom mit dem d>enfaBs 
15 flOssigep Extraktioittmedinm 3 in KontafcL Somit wird die Rgggsanre in der VoTTatsIOsoiig 1 indie ExtraktionS' 
tne d htmph aae cytrahiert Das Gcmisch wird m emen Eztxakt mit Isopropyiacetat imd £sags&are aJs H ^ fip tig^ff^ 

poaenie mid mer untei-gefirringten Mange Wasm tmH ^mftn Vxtruktinrm-nnlr^n^ mtt Wm^fT lift Pflwpthww. 

popente end cmerpntetge o r dn eten Menge Isopropylacetat aufgetremit Derderartaufgetrennte esags&orefaal- 
tige Bctrakt wird flber cine Leitmv4 derSSnle 6fDr die azeotn^ DestSlationzugefQlirt Der Bxtraktbnsitdc- 
20 atand 5 wini am Sftn i enb o dcn am der Eadraicti oi a w>u ic btung 2 aasgetragea 
Der Eztrah 4 ma der Eztzaktionsvorriditang 2 entliJ^ 
tionsstufe vertmltes Wasser. Wemi der Eztrakt 4 der SSnte 6 fl^ 

das darin enthaltenc Isopropyiacetat mid Wasser ein Mrnrnialazeotrop, mid sic werden damans demSatdenkopf 
ak azeotrapes Destillat 7 abdesdiliert 
75 Das azeotrope DestiBat 7 aus dem Sanlenkopf wird mit HiKe des Kfihien 8 kondeasert and dann als 
S^iilwik^^rftaffldensat in dif erste n girantii> f <ffww4f iry^p|g«^ CTigrieitet 
Diese DekantiereinriditDQg 9 weist eine Ttamwand 10 zor Untertdlmig des untcren Xanicteik in zwei 

Kmnnigni 11 vnd atrf, Hag m Hiw mraH^ nrfpgntwa^rgrfitnng O wtigy|^ff»f f .QgnWIpft pflf rwirfpn^fff ri^n|^ fp 

<Be Kammer 12 weitergeidtet In cSeser wird es durdi FIQssigkd^-/FIflssigkeits-Tyeannng auf der Basis des 
30 uulersdiiedliclien spezifischcn Gewichts m eine wasserreiche Phme Wasser als Hauptkomponente and emer 
mitergeord&eten Menge an Isopropylaoetat mit groBem speziGschem Gewidbt and eine wasseranne I%ase mit 
Isopromdaoetat ab Hauptlomiponente ood einer unteigeordnetai Menge Wasser ndt relativ geringem spaaRf 

Danach wird die wasserreiche I%ase kontimoerlidi mit gesteuerter Gescbwindigkmt vom Boden fazw.nnteren 
» ISade der Kammer 12 derart abgezogen, dafi (fie wasseranne Piiase alldn nnter do* 'Trezmwand 10 hmdurcfa m 
dk wettere Kammer 1 1 ffieBt. Aaf ditte Weise werden die Oberflfl(^enniveaos der wass e rre Sc hen Phase imd der 
wasseranne Phase so gcsteuert» (iaB die wasseiTei(jie Phase in der Kammer ^ 

Kimrmrr 11 mit Hilfe der IVennwami 10 getrennt werden. In etnigen FSIlen kann ein Tdl der vom onteren Ende 
bzw. BodenteQ der Kammrr 12 abgezogenen wasserretdien Riase in der Kammer 12 Qber dne T^wtfrng 15 zu 

40 einem definierten Boden in der Nachbarschaft des Kopfes bzw. obercn Endes der GewimuingB'/OestBktions- 
SSnb 6 rOdcgefOhrt werden. ADerdmgs wird mindestens ein Teil der wasserreidien Phase m der Kanmigr 12 
Qber eine Leituog 14 ausgetragen. 

On Teil derm die Kammer 11 flieBenden wasserannen Phase wird Oi>er eine Leitmig 13 zu einem definierten 
ISoden in der Nacfabars(diaft des oberen Endes (ier Sfiole 6 fOr die azeotrope Destination rOckgefOhrt Dcren 

45 R&sfa tand wird fiber die Leitung 13 in die genannte Eictraktionsvorrictomg 12 rCckgefOhn and dort ak 
E^U^JuiojAjfirdnim wiedo vei weitdet 

Anf (Sese Weise gewimu man am unteren Ende Iszw. Bodenteil der S&ule 6 fOr die azeotrop e Destination <£ e 
von Wasser oder Isoproi^rlacetat praktisch freie gerdnigte Essigsfiure 17. 
Der ans dem Boden t eil der *^^^tn^^^ " '1 *rT w:ht^mg 2 aiisgetragene ExtraktionsrOckstand 5 ^^"^ (fie ans der 

SD Kammer 12 der Ddcantiereiniichtung 9 ausgetragene wasserreicfae Phase 14 enthalten in Wasser verteiltes 
Isc^nopyiaoetat and darch Hydrolysc des Isopropyiacetats gcbildeten laopropjialkohoL Zur wixksamen RIkdk:- 
gewmmung cfieser Scbstanzen werden fol^i(di der Extraktionsriick^ 
ZofahrbocleQ derGewinmrngs-ZDestillations-Sauie 20 zi^efulirt 
In der Gewimumg8n/Destination»-Siale 20 bilden das Isoprop^aoetit and der Isopropylalkohol mmi>n 

55 mit Wasser ein Minfmabizeotrop. Dieses wird dann einer azeotropen Destillalion unterworf en and vom S&o- 
ienfc^ ab Gewmnungfr-Sanlen-Kopfgas 21 abdesdSiert Das GewinnnQgs-Sanlcn-Kopfgas 21 wird (hirch den 
KQhlar 22 kondensiert and als Kocdensat in <fie zwdte Dekantieninrichtong 23 gelritet Ahnfich der ersten 
Dekantxeremrichtnng 9 besilzt die zweite Dekantiereinriclitang 23 cioe TreoawaiMi 24 znr UntertdOlnng des 
ant9enTeiidesTank8hizwetKamniem2and26L 

60 Das in die zweite Ddcaxitieremiiditang 23 eingeleiteteK^^ 

In dieser ^nrd es dordi FIQssigkeitsVFlilssigk^s-TVennung auf der Basis des ontersdiiedlidien spe^Bsdien 
Gewidits in cine wassenmdie Phase in der Kammer 26 mit Wasser ab Hauptkoo^nra 
neten Menge des azeotropen Mitteb (Isoprop^aoetet and bppiopylalicoho]) imd mit groQem spezifiscfaen 
Gewkfat and eine wasseranne Phase m der Kammer 25 mit dem azeotropen Mittel ab Haaptkonqwaente 

65 nwmmim mit einer im te r g eo rdn eten Menge Wisscr mit geringem spe ri Gsd i em Gewicht anfgeteilt Die wasser- 

reidie Pha«g in Aer Kammgr 2fi wiwrf fihgr mrm I^mg ?7 ain Rnrfgfi Amr gymmpy 7^ ^^i^ii^rtgpn tmA yn tmmm 

geetgnet gewahlten Zoftdnboden in der NachlMUVchaft des oberen Bodes der Gewinnangs-ZDestinations-Sanle 
20 rOckgdfOhrt Wemi jedodi beispidsweise infolge emer hoben Konzentration an Isopropyblkitol in dem 
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y^ifyjfwyit kdne Fiass]gkdts-/Fl&sstgfccit8-TrtQnung durchgeffllm wcrden kann, wird der lnfaalt der Kammer 
26 nidit flber ifie Lfj t«« g 27 In die Gewnmiing»-/DestiIbtioDS-S&iiie 20 rflckgefuhrt, soodem in entsprechender 
Wdse irie der Inhah der Kammer 25 anfgorbdteL 

EinTdl der wBSserarmoi Phase nx der Kammer 25 in der Dekantsereinr^^ 
eineLeitang29znememingeeigneterWeisegewfihhenZiifahrbodenm 5 
der Gewimiungs-/DestinatioQS-Saiile 20 rfickgefiliirt werden. liir Rest wird ols Komeatrat 28 abgen)geQ mid 
dem Reaktor32zugefQiirt 

Durch die aieotrope DestOlaticm in dieser Gewin&mig5-/I>eist3Iations-S&de 20 werden im ExtrakdoosrOdc- 
stand 5 aus der fiztrakdonsvornchtimg 2 enthaltenes Isopropylacetat mid mthaltBnfr IsopropyiallcDhoi sowie 
dieamdcrKammerl2derDekBndereimichtmig9ansgetragenewassenreidiePhasel4k^^ lo 
Leitmig28emgespei5tAiademSflidenbode&bzw.miterenBndederSadewii^ ausgetragen. 

Das K(xi2entrat 28 wird dami in den Reaktor 12 Qberf&fartr mn den darin eotfaahenen Is(^nopylalkohol mit 
Essigstare umzusetzen mid das dabd gei^Uete Isopropylacetat ruckzngewiniffifl. Die EsagsSm^ fOr diese 
Veiestertmg erh&lt man dardi Abzweigimg eines Teite der Bodenldnmg 17 aus der Sfiole 6 ^ cKe anotrc^e 
DestOlatkm mid RSckfOfanmgdesselben fiber eineLcitm2gl8L 15 

Der Reaktor 32 cntfaalt femer einen Sanrekatafysator 33 zar Verestenmg (bcspiebwdse ein stark samrs 
I<Hiqiaiista u sdi e r ha rz oder etne HeteropolypbospbonflmT; wie I%osphowolfrains&m%)L 

Das bd dieser Reaktson eriiaitene mid an Isopropyiacetat reiche Reakdonsgemisch $4 kann mngewalzt mid 
wiecfenrerwoidet, beispidsweise der Saole 6 fOr die azeotn^ DestiHatbn zugefOfart werden. 

Im Rafamen des im Zosammeniiang mit Fl^ 1 bescfariebenen Verf afarens zm* Reinigmig von Essigsftmr wird 20 
von Wasser oder Isopropyiacetat praictisdi free Essigsflme aos der Vorratsltamg 1 mit !0<-50Gew,-% 
pg pigryfliir g jth i^ftrig«?Bmi£r Q aiM dgf Sftiile 6 fiir <Se azeotmpe DestiDadon gewonnen> Das in der Vonratsiosmig 
1 entfaaltene Wasser wird aJs Abwasser 31 ans dem mxteren Ten bzw. Bodenteil der Gewinmrngs-ZDestxIlations- 
Sfinle 20 ansgetragen. 

Bei diesem Remigmigsverfafarea gendfi Rg. 1 faraodxt keine groSe Menge Wasser oder Essigsflnre am 75 
Sbiienkopf abdesdlliert zu wezdes. Aos den oberen Enden der Slide 6 fOr die azeotrope Destination und der 
Gewinnsngs-ZDestillatioiis-SSule 20 weiden Mmimalazeotrope jeweiis eines Kochponkts genflgend miterbafl) 
demjemgen der Essigsaore abdestiDIert Po^fidi l&Bt sbb dieses Verfabren bei nlednger RQckflnSrate nod 
geringerem Eners^everbraocfa durdifShren. 

Fig.2 zeigt in einem Fliefibild eine weitere AnsfDhnmgsform der voiliegeziden Eifindmig. Die bei dieser so 
AosfiUnwgsform benatzte Vorridstmig umfaBt — grob gesagt — eine Eztraktionsvorncbtmig X dne Sfiide 6 
znr azeotropen Destination, einen Striper 57 mid eine sinle 61 zor Gewzmrang des Eztraktionsmedimns. Die 
Eztraktionsvorricfatmig 2 mid die Sftuie 6 zor azeotropen DestiOatson entspredien deqjcnigen gemfiB der in 
Fig. I daigesteHteo AnsfGhnmgsfonn. Der Str^po' 57 besitzt am Saiiienhodfn einen RdKMler 59. Die Siule 61 
TWr Rfll^kgFWimi^ing d^g ETtraH*^""**^"^^ mwfaBf wngn ynwipffwater 63 tmd eipc Dek«idervpmchtaing 64 35 
am Siolenkopf wad einen Reboilo* 67 am SSolenixxleo. 

Gemfifi Fig. 2 erfolgen die Extrakdon von Essigs&ire mh Hilfe eines Extraktionsmedimns in einer Extrak- 
tkmsvorriditmig 2 zmd die Abtrennmig der gereinigten Essigsfim^ von der extiahierten Ltomg in der Sftsle 6 
zur azeotropen Destination in AhnEcber Weise wie bd der in Fig. 1 daigesteflten AusfQfanmgsform. In Fig. 2 
b^rddmgt d^^ Bezng^pahl 40 efne VQrrfltgl£temg, 42 cib Ertrafcrionsmedimn, 43 erne ezlrahierte LSsmifr 46 ein 40 
azeotropes DmiOat, 47 emen Kondensator, 48 cine erste Dekantiervonicbtmxg, 49 erne Trennwand, 50 imd 51 
Kammera, 52 eine Leitung zur RjQckfObnmg der wasserarmen Phase zar S&ule 6 fOr die azeotrope Destination, 
54 eine Leitmxg zor Rnd^fQfanmg der wasserrek:ben Pbase zo der Satile 6 zm* motropen DestxUatkm* 55 einen 
RtboHer nnd 56 eine Ir^mz zor Entf emung von gerdnigter Essigsiure. 

In F1^2 wird der vom Boden der Eactraklionsvorrichtmig 2 entnommene EztrakdonsrQdcstaDd 44 in die 45 
Gewinnmigssftale61 fOr das Eztrakdonsmec&un etngespeist In derGcwinnnngssAule 61 fSr das Extrakdonsme- 
dimn wird der ExtrakdonsrOckstand 44 deer Desdnation imtcrzogcn, tun das ansddie&end fiber eine Lettimg 68 
eatfemte Wasser darausabzntrennen. Das ans der Gewinmmgssflule 61 fOr das Bztraktionsmedhmx ai>destinier- 
te DcstiCQat 62, das das Extraktionsmedimn wird mh Hflfe des Kondeosators 63 und der DekanticrvDr- 

ndOuDg 64 koodemaert Das Kondensat in der Dekandervorriditmig 64 wird anBchneBend Qbcr eine I /titnng 65 so 
als das Ertrakdonsmedimn zo der Eztralcti ons vof lid il nng 2 rfldcgefOfart Em Tcfl des K o nden sa t s kann fiber eine 
Leitimg 68 zn der GewinnmigssSn2e 61{Qrda9Eztraktioasmedimnrftekgefilfartweniea 

Das azeotrope DestiUat 46 vom Kopf der Sfiole 6 far die azeotrope Destflladon wird mit Hilfe des Kondensa- 
tors 47kondensert mid in der Dekandovorridmrng 48 in etne wass err ei die Phase und eine waseranne Phase 
anfgetremit Ein Tdl der wassownen Phase wini fiber one Leitmig 52 in die Sfiole & 55 
tioa zmfickgeffifart, wobd der Rfickstand htcrvoo fiber dne Lettmig €2 ab Eztraktbnsmo&m in Ahnficfaer 
Weise wie bd der in Rg. 1 dargesteSten AosfObnmgsfonn in die Bxtrakdonsvorridxtnng 2 zirknlieren gdassen 

wuJ. 

in cCe^bde 6 Bir (fie azeotrope DestShtionrfidqgefafartwenlea Der Rfidcsi^^ » 
fiber eine Ldtnng 53 entfenit md in den Stripper57eingespdst Die wasserreidie I%ase wird m dem Stripper 57 
dner Destinadon mxterworfen. Das vom Kopf des Strippers 57 abdestHlierte DestiHat, das Wasser and das 

Rrtrai rtinnwtTM n i!*] rT?tflfilt wfH ^ Pflrirfnimmg tn die Sftulg 6 far die azentrope DgslfllatitMi m den Kondensa* 

tor 47 eiageq^dst Das Wasser wird fiber eine Leitong 60 vom Boden des Strippers oxtfern 

Bd dem crfindmigsgemfiBen Verlahren zm* Rdnigang von Essigsftoie wird Isopropyiacetat aus folgcnden es 
GfOndes als Extraktionsmedimn gewShlt Isopropyiacetat besitzt einen rdativ geringen Verteihmgskoeffizien- 
tea mh Wasser bd der Extraktk>n and ist mit Wasser in hohem Mafie vertragGdL Dadnrdi wird efaie wirksame 
Abtrennmig der Essigsftore von Wasser mOtfdi. Fetner liegeo der Kodipnnkt von Isopropyiacetat afieine 
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(88,5* C) and desscc MindesttempenUor filr die azeotxope Destfllatioo mh Wasser {TSJB^Q gcnOgcDd untciialb 
dem Kocfaponkt von Essigsaure (il7JB^C). Somh ULfit sicfa die fOr c&e IVennang erforder^che Energie vennm- 
don. DsrQber fazmuis ISfit sicii (£e RDddhiBrBte in der nggtinj*tiQns«/Mgkj; My i n nnTig!t >Stirf^ anf eineniiuedrigeiL 
Wert halten. Dies trigt za einer Verbesseraof; des Wirtangsgrades ^ bdi 

AIs VorrstdSsung 1 kaim ei&e wSfixige I/faamg niit eme r E sBm g 5Snrek on 7.e ntr ation im Berocli von 
iO— 50Ocw.-% veniTendet werden. Bd dem a ng ^cfaeaen K on ze nt i at ionAerddi handelt es sdi um den 
opdmalen KoD7gTTtratk>n^?grgicfa bd Verwendong vtm Jaopropy\acetat ah ExtrakdomrncdiunL liegt <fie Essig- 
^ I Tf f Vr^y ^ unter 10 Oew^'^b^ bendtigt man eine groBe Menge Isopropylacetat als EaOrakticKisniediimi, 
um die Aosbeote an Essigsaore zu erfadhen. In diesem Falle wird bd der ROckgevnmnmg des bopropyiacetals 
aus der Sinle 6 ^ die azeotn^ Destination and der Gcwinmrngs-ZDestflladons-Sanle 20 vid Fjwsrgie ver- 
brandit Liegt aBdererseits die K oi i zeii trati on an Edgafinre in der Vorrattlflsgng Ober 50 Gew;-%, ^d in den 
Egtrala4indc'ExtTBiDtiQn»vDrTidmmg2imVeT|^eichzurWass 

grofie Menge Wasser verteih. in dtesm Fall wM £e IWgkdt zor sdektiven Alrtremumg voa Rajfltftire in 
erhehfchem MaSe bedntrfirhtigt 

Die Menge an der Eztraktionsvornditung 2 TgiTrifflhrcndcm Lsopropylalkohol betrSgt das OgS- bis 3,0f8che des 
Gewidits der Vorratsiflsnng 1. Wenn (Se Menge in isopropyiaoetat onter der G^0£adien Gewichtsmenge der 
Vorrat^Osung liegt, nnia die Ausbeote an Esagnure. Wenn anderersetts <fie Menge an Isopropylacetat das 

pylflrftfaf* tn HiwOgtilAfi ftlfHw o^n>f^*mp^ rV^atiTWrir^n ntwmfiR'ig vipT Pni^rgM* 

VorzQgsweise aollte dw Eztniktionateniperatar in der fixtrakdonsvorridttong 2 10— SO'C betrageo. Lngt die 
Eztraksioaisttaiipcntur inneibalb (fieses BereicfaCi lAoft die F!flssigkdt»-/Flflai^keits-iyemnQg in die Ii opro pyl- 
aoetatphase mid die wafirige Phase giatt abi 

In der ersten Dekaotierdnriditung 9 and in der zwciten Dekandereinriditong 23 erfolgt die FliisaigifdtS" 
/Fltoi^eeits-TVennimg uiter fiiidimg der wassennnen Pfa^ 
flihnmg der FlQsngkdtsVFIflssigkdts-Tkennung aoi]^ 
werden. 

Da essidibd Iso pro pylacetat am eineEsterycrbindmig handelt wird dieserm der Eatrak^^ 
in der Stale 6 fDr die azeotrope Deadllation a. dgl in Gcgenwart von Waiser anter Bildung von bopimjy l aBcctol 
bydiD|y&ert Bd dieser Ffydrolyse iiandelt es sich am eine Gleidigewxchtsreaktioa dnerdeichgev^dddoaaatan-* 
te von 0^ Die Glddigewicfatsreaktio& I&Bt acfa dnrdi f dgende Gteidumg dantdleD. 

l^[>idi^lj{^ ji^^jleichm ig 


IsoiKop^acetat + Wasser IsopiopyiaOcohoI + Fs s igsfiure 

Glddigeanditdconatante 


Isopropylalkobol x Essigsaxxre 
Isopropylacetat x Wasser 


Weon sidi laoprc^qialiDoiiol mit groBem VcrteHangBkoeffizienten mit Wasser nach und nadi im Umwflfa^y^ 
aUmi BMaminftT^ wenicn cfie Eztrdctjon in der Eatraktionsvoi riditpng 2 und die FIOasjgkdtBVPIOwjgfc dts-TVeP' 
mmg in den nrirantieiriiii lrlitiingen geatfirL ZwedanSfiigcrwdse soflte also der g ebii d et e Isopfopj^anrohol ndt 
Fsiigiflur emlsoproByfaoetatcmgesetztwcrdeaLetztereswiri 

lsopropylalkohol per se tst due dedHgdedende Verbindnng (Kodipunkt: B2^Q und faadet Tiwammfn mit 

sSBajaam 7^C bd lljD Gear.-% Wasser, 76^Gew^9b Isopropjiacctat amI13^0cw>» iscq^nqiyialkolid). 
SonntkanneaoiineSdiwieiigkdlendurdiDcstniatffwvoodcf Essigst^^ 

Bdder indcrFli^ 1 d argeste Bten AflslDli i Hu g rf dim wlni der Ise^iupy lalkohol in Isopro pylaiyiHl mugewan* 
ddt and dieses dann amgewSbt und wiederverwendet Sondt werden der Bxtraktionsrndrstand 5 ans der 
Bxtiaklionivorndxtnng 2 and dn Teil 14 der imt nffe der ersten 

reidND Phase in der ICannner 12 m der Gewinmmg8-/De8dIlationi-Sanle 20 ebcr azeotropcn Destafatfkm 
uiUerworfexL Danach wind das am oberm Fnde der Gewinnangs-ZDestSlationB-fflnle gewomtene and konzen* 
trierten IsopropgiaSa>hd entfaaitende Kondensat 28 znsannne^ mn emcnTeil 

der am UQteren Ende bzw. Bodentdl der S^e for die azeotn>pe Destination ge 
dot ReaktorSageldtet In £escm wirddcTlsopn^^ylalkoholin I^ 

Vorzngswexse soUte das erhaltene Reaktiomgemisdi 34, wdcfaes rdcfa an Isopropylacetat ist and Essigsflnre 
imOl)er^mBendiftlt»mc]^mdieEztraktionsvorriditong^sooder^ SfinleSfl^dieazeotropeDest^ation 
rfidcgcf&lirt werden. 

fan Rahmen des erfin dm ig sg em fl Ben Veifahrais zum Reinigen von Rsrigsflnr e zu w^iiA i^Am Anlage 
und ihr Betrieb stnd nidit auf die zuvor gesdifldcrte Anlage end deran Betzieb K ^crhigtifc-^ Beispidswdae 
kfinnen EztraktbnsvorricfatDnft Sflnle for eine azeotrope DestSation and Gewimmngs-ZDestiDations-SSnle 
jewcibvomBoden-oder Plattentyih vomgqMcktoil^vcMnl^ ro 
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DdcBiiticreinricfatUJigcn, Rcboiler u. dgL kflnnea entwedcr mh cfiescn einc Einhcit biWen odcr gctromt bcrdtge- 
w«nieiL Weder cte Art dcs Reaktors nocfa dcr Zasammensetzung dcs Katat ysato rs sind besondere 

GmzengaetzttSotengeaurder glatte Vaiauf der Ve i olei ' ii ng dadarcfa nicfat ge fao nnit whxL 
Die fbigenden mciit beschrflnicnden Bdspide soQen die Er finrfnng nfther ▼eranscfaanlicfaeiL 
la den folgcodea Beispieien wild die gereisigte EKigstoe entsprecfaead der zovor faeschriefacnen AusflSh- 5 

nmgsfom anto' VerwenduDg der in den F1& 1 tmd 2 da^ 

In der Mgenden Besdireibcmg bedeutet der Ansdruck 'Gewidilsteiie' eine zahlenmflB ige Gewidttsmenge, 
bezoges auf 1 00 Gew.-Tetle der Vorratslteimg. 

Beispieil lo 

In £esem Bcispid wurde ein Gemiscfa am Es5igsaure(4^ Gew;-%) und Wasscr(5W) Gcw;-%)als Vorratslo- 
suiDK 1 vervendet imd imUeJs der Aniage nadi FIgi 1 gerexi^ 

Die gcnanntc VorraislSsang 1 (100 Gcw.-Teile) und das ErtraklioiBniecfiom 3 (105, 5 Gcw .>Teae) mit Isopm- 
pykcetat ais Hanptkomponente wurdcn jeweSs bci ciner Temperator von 30*C in cfie Bztraktkmsvorncfatiing 2 is 
ongdettel 

Ah Extraktioosvorrichtnng 2 dicnte cine vertikak SdiwingsSsle vom Gegcnstnjm-Flfissigkeitt-/nflssigkcit8- 
Extraktioa»typ (entsprechcnd dner tbeoretisdicn Bodcozafal von 4 bis 6). Die VOTatslasung 1 worde nahe dcs 
S&uleokopfes exngeleitet Das Eztraktionsmediimi worde nahe am SiidenbodenzugefOhrt 

Der vom Siulenkopf dcr Extraktionsvorridxtnng 2 abfficBende Extrakt 4 (1683 Gew.-TcOe) wurde dem 20 
Znfuhrboden der Saule 6 fOr die azeotropc Dotiflation zngcfOhrt und darin cincr azeotropen Destination 
unterworfen. CHcicfezeirig wurde dcmselbcn Znfuhrboden das Reaktionsgcniisdi 34 (3,4 Gcw.-Tcilc) aus dcm 
Reaktor 32 zugcfllhrt AJs Siulc 6 fOr die azeotrope Destination cBcnte cine Destillationsvorricfatung vom 
Olderdiow-T>p aus einer Konzentrationscinhcit nnt 30 B6dcn und eincr Rfickgewinnimgscinhcit nrit 30 Eddcc 

Pfl«f !S^n>«^^» r^'^ 7 itm der Sflidc 6 fflr die azeotrope Destination wurde mh HDfc des KOhlers 8 anf 30^ C 25 
gekfiMt Danach wuzxle das Inerbd erbahene Kmidensat dsrdi Flilssi^:ei2s-/Rassigkeits-Tre^^ in der De- 
kantiereiiiriditung 9 in cfie wasserarme Phase m der Kammer 11 und die wasserreiche Phase in der Kammer 12 
aitfgeteilt Ein Teil (172,0 GewrTefle) der wasserarmen Phase wurde dann fiber die Leitnng 13 in cfie Umgebung 
des Kopfes bzw. oberen Fnd fi der Sfiule 6 fflr die azeotrope Destination r^kdcge^Ua^ Deren Rest 

,T*iSU) wiwrin in Rrtrakrionsymriehtong 2 umgewtot und (dorQ als Eitraktionsniedhnn 3 ver- so 

wesdel 

Die wasserrache Phase m der Kammer 12 der Dekantieremridxtung 9 wurde nicfat in die Saule 6 fOr die 
azeotrope DestiDatbn rOckgefOhrt viehnefar msgesamt fiber die Trrittmg 14 m die Gewinmings-ZDestOIadons- 
Siide 20 geleitet. 

Zosammen mit dcr gcnamitcn wasserrekfaen Phase in dcr Kammer 12 wurde der Exttaktionsriicrfcstand 35 
(36^ Gcw-Tfgg) aos dn* Extraktkmsvorriditung 2 in die GcwinmmgsVDestinations-S&uk 20 geieitet In cfieser 
wnrde das Extraktionsraedhnn auf desdiativexn Wege rOckgewonnca Als Gewinnungs-ZDesttliaiioos-SauIe 20 
HfaiT'tr cme DestiDatbuswriditmig vom Oldershow-TVp aus tmr Kongentrattonseinheit mit 25 BOden und 
eioer Rflf*hgtfw *****^y*?g i *^^^^*^ EDit 25 Bj^dea 

Wui^ das Sfttdenkopfgas 21 mit dem KJQhier 22 gekflhh, crfolgte bei dem erhaltenen Kondensat keine 40 
Flassigkeits-/Fllte$igkdts-lVennui]g. Somit wurde ein Gew.-TeOe) dessdbenais sokte Ober ^e Lehnng 

29 in die Umgebung des Kopfcs bzw. oberen Endes der GewhuumgsVDestiUatmna-SSnle 20 rijckgefOhrt Die 
resdiche SaQienkopfl58ung(^ Gew.-Teile) wurde als Konzentrat 28 in den Reaktor 32 geieitet 

Das KoDzentrat 28 bestand aos lU Gew.-% Wasser. 673 Gew.-%b Isopropylacetat und 214 Gew.-% Isopro- 
pylalkohoL ^ ^ ^ 

In den Reakzor 32 wurde ein TeQ (0^ GewrTea) der am unteren Ecde bzw, BodesteiL der S&nle € fOr de 
azeotrope DestiSation gewonnenen gereinigten Esagstore 17 zosammen nut.dem Konzentrat 28 fiber die 
liOtung 18 zugefflhr^ 

Der Reaktor 32 war mh einem kadonisdiezi lonenaustauBherfaarz (PK-212Ii hergestelh von Mitsubishi 
Oiemkatl Company) ais Siurekatalysator 33 gepflckt so 

Das dnrch Veresterung im Reaktor 32 erhahene Reaktionsgenmch 34 (3^ Gew.-Teae) enthidt 83 Oew.-<Ki 
Wasser. 25^ Gew.-% Essigs&urt, 50$ Gew.-% Isopropjiacetat und 153 Gew.-% IsopropylaDcohcd. Im Realctor. 
32 wunie der IsopropyiaIl»hoI mft ebier prazeo^ 
ddt 

Das erbaitene Reaktioosgemiscfa 34 wurde hugesamt dcm Znfdfarboden der Sfinle 6 fDr & az eo trope 55 

In do- gescfaSderten Wdse wuide am Boden der SSuIe 6 ffir die azeotrope Destination gereinigte und von 
Wasser, Isoptt^yyiaoetat oder Isopropyhdkohoi (^abdsdi frde Esstgsfiure 19 (4U>Gew.-Teae) gewonnen. Das 
Abwasser31 wuixle am uzKtercn Eode bzw. Bodentml der GewinnmigsVDe$tiQatk>ns-S^ 

Die Tabdle 1 zeigt die Zusammensetzung (m Gew.*%) der Inhalte der einzetoen, in Fig. 1 dargestenten 60 
Lehnngen und der Besehidafflg(Gew.>T(9lepro 100 Gew.-Tdie der Vorratslfisuag 1) jeder Lettung. 
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Diesc £rgebnme zdgen» dafi nacfa dem Verfabren des Behplds 1 gerrinigt e Esa^gtitnre hoher Reinhdt 
6s wirksmvonWassergetramtuodsomhaisderVorrat^^ 

gezetgt, ifay Ry^lr ^Tffm^f in t ^ inj ^mM^ ib* pnd wifte La ' tfg f wgi idei warden knnn, ohnft AiB nypdein AhM 
aaaitt 
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Bei5piel2 

Essig^e wmde unter Bcnntzung der in Bdspid 1 vcrwendctcn Anlage mid nacfa dcm gemafi Bd^id 1 
dnrdocfOiirtai Vcrfahren gercinigt, wobci jedodi die Zasammensctzungdcr VormslSsung I variicrl wuitia 
DiebBcapid2 veiwaxdcte VorratslSsmig 1 

Die gcnanntc VorratriOsimg 1 (100 Gcw.-TcSc) wurdc in der Umgdrang des Saulenkopfes m £e Extraktxons- 
vorriditang2 ringcfOhrt. Am anterco Endc hzw.Stolcnboden wurdc on E3rtraktionsmcdiHin{14W G«w.-Tdlc) 
ans 2» Gcw.-% Wasser. 96,4 Gew..% Isopropytecctat und 0^ Gcw,-% Isc^pyblkohol zugcffflirL Bdde zugc- 
fflhrn MeHien bmBen dne Temperator von 30^C Danadi wnrde cxtraMert 

Der yom SSulcnkopf dcr Extraktionsvorriditung 2 abflieBcndc Extrakt 4 (1744 Gcw.-Tdle) wnrdc aim 
ZufiArfaodm ^ ^ i>Mfttropg Ddtgiation geldtet md in der Sfinle 6 gner azeotropen Dertillation 
untmrarta. dddttddg woidc dcmscacn Znfufarbodcn das RcaktiMBgemisdi 34 (4^ Gew..TdIe) aos dem 
ReakttM'SZzagefQfart , j v . 

Das Sanlcnkopfgas 7 ans dcr Sftule 6 fOr die aieotrope Dcstfflatkm wurde auf 30"C gekflhiL Das dabei 
crhakcne Kondcnsat wurdc in der ersten Dckantiereinridit^ 
die wasscrrddie Phase m der Kammw 12 aafgetcilL Eto 

flbcr dk Ldttmg 13 zu dcr SSule 6 ffir die azeotrope Dcstfflation rfidtgcfOhrt Dcren Rest (148,0 Gcw.-T^) 
wade als Ertraktionsniediiim 3 in die Extraktionsvorriditung 2 zurudcgrtlhrt Die wasserrddie Ra^m der 
Kanmicr 12 wurde nidit in die S&de 6 fOr die azcotiopc Destilla^ 

Ldtungl4derGewinmmgs-/DcstiTlations-S4de20zageftlB^ .^^^^ -i tsw 

InS GewinnungsVDesdDations-SauIc 20 wurdc dcr ExtraktoonsrOdotandS (ri9Gew.-Tcilc) ans dcr Ex- 
trakiiQnsvorrfcfatmig2 2asanuncnmitderwas8ciTeidicnKi^ 14 emgdcttct, nm (darin) das 

ExtraktionsmcdimrodcstillierenundrlUizogcw^^ ^ _j^i.u n w-j*-: 

Daa Saulcdcopfgas 21 aus dcr Gewimrangs-ZD^tiUations-Sauic 20 wurdc gekfililt Das hiota alial^ 
Kondoisat wuide dner FlOssi^dts-ZFlflssig^ls-Trerainng untcrworfen. IXc faierbd »hahcne wassOTOu^ 
Piase in dcr Kammcr 26 wurdc insgesamt (03 Gcw.-Tdl) als RiidcfluB 27 in cfie Gewinnungs-/Dcstina6ons-^ 
le 20 rfUtofOiirt Andcrersetts wurde cin Tdi(43 Gew.-Tcfle) derwasserarmen Phase Qijcr die Ldtung29 m die 
GewinnungsVDestillations-Sade 20 rtokgefOlirL Deren Rest (23 Gew.-Tdle) wurdc als Konzentrat 28 dem 
Reaktor32 zugefOhrt 

Das Kooccmrat 28 bestand ans 8,6 Gcw.-% Wasscr, 76,4 Gew.-% Isoprop^aoetat und 15,0 Gew.-% Isopro- 

^'dimRcaktor 32 wurde zawnmicn mit dem Konzentrat 28 Qba- <fic Ldtung 18 dn Tdl (U Gew.-Teae) dcr 
aus dem untcrea Endc tew. Bodentdl der SSuIe 6 Or <fic azeotrope Dcstfflation gewonncocn gerdmgten 

Essigsinrc 17 geldtet . . ^ 

Dasd»ididicVcrcstcruag!mRcaktDr32criiahcncReakt2onsg«nisdi3^ Gcw>% 
Wasser. 30^ Gew.-% Essigsaure, 53,5 Gew.-% I$opropyl«»tat und 9^ Gcw.-% IsopropyiaJkohoL Im Rcaktor 
32 wurde derlsopropyialkolK^ mit einer Umwandliingsrate von4,2% in Isopropyiacctat umgewandciL 

Das dtaltcnc Reaktionsgcmisdi 34 wurdc insgesamt dcm Zufuhrijoden der Sfinle 6 lOr die azeotrope 
Destination zugefOhrt 

In dcr gesdiikicrtcn Weise wurde am untcren Endc dcr Siulc 6 fflr die azeotrope Destination von Wasser, 
Isopn^p^dacetat oder Isopropyialkohol praktisdi frde gerrinigte Essigsaure 19 (20,4 Gew,-Tdle) gbalten. Am 
iinteitn aide bzw.Bodcntcil dcr Gcwinnungs-ZDcstiflations-Sa^ 

1% Tabdle 2 nigt die Znsammensetzung {jn Gcw.-%) der loJiah dcr einzdncn in Hg. 1 dargesteOten 
Lcitnngettnndda'Besdiktouig(Gcw.-Tdlepro 100 Gcw.-^ 
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Beisi»el3 

la dicscxn Bci^ici wunic cm Gcmisch aos Essigsaorc Gcw.'%) end Wasser {65 fi Gcw.-%) ab Vonatsl5- 
3PDg lOTCTWfnriPt nnd tt^'^c^t ^^^^ ^ g^^rg^^^^^ Anlage yeretni^ 

Die gcnaxmtc Vorratsi6«mg 40 (100 Gcw.-Tcfic) nnd das Extraktionsmccfinm 42 (1O4J0 Gew,-Tcilc) sowic das 
ExtraktJonsnicdinm €5 (5,4 Gew.-Teilei die jcwedb Isopropyiacetat als Hanptkompoucnte umfafitcn, warden 
jew eSs bd oner Temperatnr vo d 30^ C in die Exiraktionsvorrichtnng 2 ehigrie it rt 

Als fixtraktionsvorndxtung 2 diente eine vertikale Schwings&ule vom Gegenstrom-FIQssigkehWFmssigkeits- 
Extraklbnstyp (entsprechend einer theoretiscfaea Bodenzahl von 4 bis €). Die VorrstslSsang 40 wnrde aahe des 
Siuleokopfs emgelettet Das Ertraktzonsmedimn wurdenaiie des S&nknbodeoszagefQhrt 

Da* vom Saolcnkopf der Extraktionsvonriditong 2 abfficBcnde Extrakt 43 (157,6 Gew.-Teile) wurde dcm 
2U]fOhrbodea der Stole 6 fSr die azeotrope DestiDatioD zugefOhrt nnd darin einer azeotropcn DestiDa^n 
untcrworfoL Als Sade 6 far die azeotrope Destination diente cine DestiHationsvorTiditnng vom Oklersfaaw-'I^ 
ft^wf ^nigr K ij^g^intwrtwMiseinheit mit 30 Boden imd einer Riidcgewinmingseinheh mit 30 BOdoi. 

Dss SUilo-Kopfgas 46 am der SMt 6 fOr die azeotrope Destilladon wurde im Rafamen einer FlflssigkettS' 
/FlOssigkeits-lVenmmg in der Dekaniiervortidmmg 48 in <&e waseranne Phase in der Kamfna- 50 tmd <£e 
w a i ra ffn T l r ** t Phase in derKammer 51 aafgeteBt EinTeil (108J) Gew.Teile) der wasserannen I^ase wurde dann 
Qberdie Ldtung 52 indie Kfihe des Kopfes der 6 fi^<fie azeotrope Destination rfidcgefOfart Deren Rest 
(104^Gew.-Tene) wade in die EztraktioasvornBhtung 2 tmigewftlzt und (dort) ab Eztrakdonsmedimn 42 
verwendet. 

Die wasserrenhe Phase in der Kammer 51 der Dekandervorrichtnng 48 wurde oidxt in die Sftule 6 fOr die 
azeotrope Destination rQ(^efQfart» sondem insgesamt lEber £e Lei^i^g 53 in den Stripper 57 geieitet Als 
S trii^ier 57 wnnie eine DestiQationsvoniditimg vom Oklersliaw-Typ mit 20 fidden verwendet 

Das SftoicQ-Kopfgas 58 vom Kopf des Str^ipers 57 wurde in den Kondcnsator 47 znrOckgefflfart Das 
Abwssser60 wurde am Boden des Strippers 57 eutfeiuL 

Der EKtraktionsrOdcstand 44 (513 Gew.-Teile) wurde m die Gewinnnngssftide €1 fOr das Eztrak^nsmedinm 
#>Tngpgp#>?Tt^ wo das Estraktionsmedium auf destilladvem Wege rOckgewonnen wtirde. Als die GewimuingssSule 
61 for das Extrakdoosmedium wuide eine Destfllatioosvonicfatmig vom OIdersfaaw-T>p bus dner Konzentra- 
ti^7 nia»m>i«t mit ^ BflAm nnd einer Rflckgewim mn ff w nfaeit mit25 B6den verwcndet 

Das Sftuieo'Kopfgas 62 vom Kopf der Gewinnimgssasle 61 fOr das Extrakdonsmedinm wurde mit H3fe des 
Kandensalors63gekflhlt,w<HanfdassoeHialtene Kondensatin^Dekantiervorricfatmig64eingeleitetwiinle. 
EinTeii des iCondeiisats<16^ Gew.-Teile) wurde fiber eine Leitung66 in die NSfae des Kopfes derGewlnmmgs- 
s&uie 61 fOr das Ertraktionsmedhan zuritekgcfOhrt Dwen Rest (5^4 Gew.-Teilc) wurde fiber die Leitung 65 in (fie 
Bmaktionsvorrichtung 2 umgewfilzt und (dort) als Extra irtionsrocdium verwendet 

Duieii (fie obige Vorgefaensweise wuide am Boden der Sinle 6 ffir die azeotn^e DesdDation gereimgte und 
im wescntiichen von Wasser, Isopropyiacetat odcr Isopropyialkohoi freie EssigsSure 56 (344 Gew.-TeQe) ge- 
wonnen. Das Abwasser 60 und 68 wurde am Boden des Strqipers 57 und am Boden der Gewisnungssiuie 61 fOr 
das Pi ^t r**kT V^^T"* *^fnT^ au^etragen. 

Die TabeOe 3 zeigt die Zusanunmetzung (in Gew.>%) der Inlialte der einzelnen, in F!g*2 dargesteflten 
Leitnngen und der Besduckimg(Gew.-Teile pro 100 Gew.-Tdte der Vorralsldsung40) jeder Leitung. 
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Diese Ergdmiase zetgeo, daS nach dcm VcrCiiiren dcs Beisplefa 3 gereimgte Pji»g*i ii r>> faoher Rcmhdlt 
a VOTWasser getramt nnd mat ain do* VOTitriteing 40, die 35^ Ccw.-% Esngsanre entfaldt 

gero anen we nten jramy ohnc dafi <fie Eajg aiu re ■b SinlcfifcD pidestinataitt einer Degtfflatkngginle CDtHODUngll 
wra Es wizxl fdner gez^g^ daB du Eitxaktioimecfim 
daBfrgendeiQAb&QanEBIlt 
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Das a€xKlui]g8gtxiifi6e Verfahren Remigen von Essigsfiure omfafit die Extrabion ooer Vonrstsifisung 
mit 10—50 Gcw.-^ EssigsfturCr mit einem Extraktionsmediiim mxt Isopropyiacetat in tsncr Gewicfatsmeixge 
ent^irediend <ter (^6- bis ^yfl fflpii^i Gewicfatsmeoge der Vorntsldsong, dieazeotrope DestObtio&des erfwhenen 
ExtraktSr dk jRflckfQhnmg iznDdestens eizies Teils der wassenumen Phase, die vom SAidaikopfd^tillat abge- 
trtimt woiden war, in die Extraktion> vo r ridi tiing ah Extraktioosme^fiuzn and die RUckgewinmziig der entwis- 5 
seiten uod gercinigtcn fissigsanre am Bodeo bzw. nnteren Eode der Sliiie flir die azeotrope DesdUadon. Bci 
(Sesem Verfaiimi kann fol^ch das Eztraktionsmedium wirksam umgewfllzt ond wiederverweodet werdeo, 
woi>d gereinigte Essigsfture mit hohem Wirkuogsgrad bei gerisgerem Energieverfaranch gewioDexi kanc. 

Pfr Fytraktfntptrflcfcrtand am der ErlraktionsvorricfatUDg mit der wasserreichen Phase aas der Stole f flr 
(&e azeotiope DesdDatian vereimgt und der Gewimu2ngs-/E)csdIlations-S£ale zugef&hrt In {fieser wild (fie im lo 
Gemisch entfaaltene EztruktiMismediuinkomponente dixrdi azeotrope Desdfladon abdesdlliert Anf diese Weise 
l&Bt das ET rt^^ fttK^ n * ^*^"™ bci geringerem Energieverbranch konzentrieren ond vom Wasser abtramooL 
]f >l dffHI> V*""* RartralfriftngrnetfimiTOrhnt vgrrimrert werdcfl. 

Darfiber frm^nm wiid das aus der Gewinmmgs VD^^tillations-SSale gewonnene Eztraktionsmediumkoozentrat 
dmdi Zosatz von Esugsfture verestert Somit lafit aich der dsrdi Hydrolyse des Isopropyiacetats wShroKldes is 
VfTfahTTn^H fl"^ g»ha<w f mpmpybncohol in hopropvlacetat cmwandeln and rflckgewimien. Dadmcfa kann 
rffi- VffH TF^ an j>^tpfttpyi«»tat v ii ai a vm i iii g er t werden. Gleicfaztadg kann die bonrop yi alko tolk onzcotration 
{m iffi/«miirfiiifii kofrtfn m eritth «rf einem meAigett Wert gehatel werdcn. Dies cnnMicfat die Aufrecht- 
pr fijltying CTlCThohifn f^' ffrigtf M' « g*t i iifctinn«gT «iea inderEitraklkMttVDfffchtmiff. 
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PatentansprQcte 


L Verfahren znm Reinigen von Essigstoc dmx:h 

(1) Embringen einer wSBrigoi Essigs&urevorratsldsnng einer Essigsfturekonzentradon von 
10— 50G«w.-%ineDeExtraktionsvorridrtang: 25 

(2) 2Ia^eisen exnes Extrakdonsmediucis, das Isopropyiacetal enthflit, in einer Gewiditsmenge entspre- 
chend dem 0;6- bis .%Ofarhffn der Menge an fm (kr Extrakdonsvorrichtung) b efmdlicfaa- Vorratsldsmig 
^\t^ fifw Art nnd w^ifig^fiflfl dag Ertfakiionsmfidinm mit der VoiTatslflsmurin BerOfanrnggciaogt: 

(3) Extrahieren der Essigsdure in das Extrekdonanedmm; 

(4) Abtrennen des essigsftnrefaaldgen Eztraktionsmediums vom EztraktionsrOdcstand; 30 
fkj Pfw^«»i«#>ii tietn ggagganwAflltiggn Ertfakrionsmedhmtt hi eine Des til l atfom a flnl e fflr eine azeotrope 
Desdilation; 

(6) Abdestiiliereo des in dem £xtraktionsme<fimn enthaitenen Isoprop^acetats am oberen Ends der 
DestillaticKissSnle fOr die azeotrope DesdDatioa durch azeotrope DestSlation mit Wasser; 

(7) Kondensieren eines Desdilats vom oberen Ende der PestiHationgiaule fOr die azeotrope Destilla- 35 
don zor Anfteilung des DestiDats in eine w a& s er arme, an Isopropyiacetat rekhe Ph&sc ucd eine 
wasserrdche Phase; 

(5) R^kfuhien mindestens eines Teils der wasserarmen E%ase in die Eztrakdonsvorridxtuiig als Ex- 
traktioosmedinm und 

(Q) nCTinnen dgr mnf <B«» Weiag gntwflsserten mid gereinigten Essigsagre vom Boden bzw. nnteren 40 

p«ff*> der DestHladoossiuie fOr eine azeotrope DestiDatzon. 
2. Vcz&hren zom Reimgen von Essigsfture nadi Ansproch 1, wobei der Eztraktionsradcstand und minde^ 
stens emTcii der wasseiracfaen Phase dner GewiDnunga-ZDestiliadonS'^inle zugefOfart werden; 
m d CT< Eztnktk>nsrest enthahenes Isopropytacetat mid die wasserreiche Phase einer azeotropen DestiUa- 
tkn mit Wasser unterwoif en werden; , ^ 45 

ein am oberen Fj^dg der G c wimumg »-/Dcst51ations-S&nIe abdestffiereiKies Destillat znr Anfteihmg in eine 
wasserarmc; an Isopropyiaoetat reiche Phase mid eine wasserradie Phase kondensiert wird; 
ndzidestens ein Tail der wasserarmen Phase ass dem System ansgetragen wird und 
am UtttercB Ende bzw. Bodenteil der Gewmnmig8-/DestillatioDs-S2nle Abwasser ausgetragen wird. 
3* Verfahren znm Reinigen von Ess^gsfiore nacfa Ansproch 2, wobei die ans dan System ansgetragene 50 
wasserarme Phase ^Tt^enmm^ ymt Essigstore in einen Vercstenmgsreaktor eingeieitet und der durch 
Kydrolyse des Isopropylacetats entstandene Isopropyialkohol in Isopmpyiaoetat omgewandett ond dann 
rCtdQjcwooneftivird* 

4w Vcr&faroL zim Rdnigen von Esngsiore nach Anspradi % wobei die zoromnien mit der wasserarmen 
Phase m den Vereaterangsreafctor emgcfShrte EssigsSurv aus emem Teil der vom Bodenteil bzw. am as 
unteren Ende des DestSUtbossftole fir azeotrope Destination aufgefangenen EssigBiare be steht. 
& VcrMra znr Rdnigoiig von EssigsSure nach Ansproch 1, wi^xei der EztraktiwrOckstand in erne 
Oewinmngssftule fOr EztrakdonsmedhuB emgespeist und ein vom Kopf der Gewinnungssinle fOr das 
Prt ro VA«wm *yfiiiiii flMaitiTfiertM Destfflat zn der EgtrafakMSvorrichtung zprOckgefOlgt werdea 
&Ver&hrenzur Reinigaiv von EssigsSure nacfa AttspntchS^wobd die vo^ co 
vom Kopf der DestiDisalionssaule eine azeotrope DesdUation abgetremrte wasserreicfae Phase b einen 
Stripper exngc^cst wird, ^ _ , 

eb vom Kopf des Strippers abdesdliiertes DcstiPat m die DesdOadonssSnle fOr die azeotrope Destfflanon 
zurfickgefDfart wird and 

Wasser vom Boden des Suippeneiufeiut wird. " 


Hierzn 2 Seite(n} Zeidmungen 
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